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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 15604:2009) basiert auf der Methode 2.6.1 des Anhangs IV der Verordnung (EG)
Nr. 2003/2003 fur Dingemittel (siehe Literaturhinweise) und wurde im Rahmen des Mandats M/335 vom
Technischen Komitee CEN/TC 260 ,Diingemittel und Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel* erar-
beitet, dessen Sekretariat vom DIN (Deutschland) gefihrt wird. Das zustandige deutsche Normungsgremium
ist der Arbeitsausschuss ,Dingemittel“ des Normenausschusses Lebensmittel und landwirtschaftliche Pro-
dukte (NAL) im DIN.

Anderungen
Gegeniiber DIN CEN/TS 15604:2008-04 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) in 5.12 wurde die Angabe der Stoffmengenkonzentration der lodlésung von 0,1 mol/l in 0,05 mol/l
korrigiert;

b) der vorher in 8.2.1.2 und 8.2.1.3 gegebene Hinweis zur Bestimmung der verschiedenen Formen an
I6slichem Stickstoff wurde in 8.2 aufgenommen;

c) das Dokument wurde den derzeit geltenden Gestaltungsregeln angepasst;

d) die normativen Verweisungen wurden aktualisiert.

Friilhere Ausgaben
DIN CEN/TS 15604: 2008-04
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EUROPAISCHE NORM EN 15604
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Januar 2009

ICS 65.080 Ersatz fir CEN/TS 15604:2007

Deutsche Fassung

Dungemittel —
Bestimmung verschiedener, nebeneinander anwesender
Stickstoff-Formen in derselben Probe mit Stickstoff in Form von
Ammonium, Nitrat, Harnstoff und Cyanamid

Fertilizers — Engrais —
Determination of different forms of nitrogen in the same Détermination des différentes formes d'azote dans un
sample, containing nitrogen as nitric, ammoniacal, urea and méme échantillon contenant I'azote sous forme nitrique,
cyanamide nitrogen ammoniacale, uréique et cyanamidique

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 6. Dezember 2008 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN oder bei jedem CEN-Mitglied auf
Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-Zentrum
mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, Es_t_land, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumanien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich
und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: rue de Stassart, 36 B-1050 Briissel

© 2009 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN 15604:2009 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 15604:2009) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 260 ,Dingemittel und
Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel“ erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Juli 2009, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen miussen bis Juli 2009 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berlihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafur verantwortlich, einige oder alle diesbezlglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Dieses Dokument ersetzt CEN/TS 15604:2007.

Dieses Dokument wurde unter einem Mandat erarbeitet, das die Europaische Kommission und die
Europaische Freihandelszone dem CEN erteilt haben.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien,
Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung einer beliebigen Form von Stickstoff in An-
wesenheit einer anderen Form von Stickstoff fest.

Das Verfahren ist auf alle Dingemittel anwendbar, die in Anhang | der Verordnung (EG) Nr. 2003/2003 [1]
aufgefiihrt sind, und die Stickstoff in unterschiedlichen Formen enthalten.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fur die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieRlich aller Anderungen).

EN 1482-2, Diingemittel und Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel — Probenahme und Proben-
vorbereitung — Teil 2: Probenvorbereitung

EN 12944-1:1999, Diingemittel und Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel — Woérterbuch — Teil 1:
Allgemeine Begriffe

EN 12944-2:1999, Diingemittel und Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel — Woérterbuch — Teil 2:
Begriffe fiir Diingemittel

EN 15475, Dingemittel — Bestimmung von Ammoniumstickstoff
EN 15562, Dingemittel — Bestimmung von Cyanamidstickstoff

EN ISO 3696:1995, Wasser fiir analytische Laborzwecke — Spezifikation und Priifverfahren (ISO 3696:1987)

3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach EN 12944-1:1999 und EN 12944-2:1999.

4 Kurzbeschreibung

4.1 Loslicher und unloslicher Gesamtstickstoff

Nach der Liste der in Anhang | von [1] aufgefiihrten handelsiblichen Diingemitteltypen ist diese Bestimmung
auf Calciumcyanamid enthaltende Produkte anwendbar.

Bei Abwesenheit von Nitraten wird die Untersuchungsprobe durch unmittelbaren Kjeldahlaufschluss minerali-
siert.

Bei Anwesenheit von Nitraten wird die Untersuchungsprobe erst nach Reduktion mit metallischem Eisen und
Zinn(ll)-chlorid durch Kjeldahlaufschluss mineralisiert.

In beiden Fallen wird Ammoniak nach EN 15475 bestimmt.

ANMERKUNG  Ergibt die Analyse einen Gehalt an unldslichem Stickstoff von mehr als 0,5 %, ist daraus zu schlief3en,
dass das Dingemittel andere Formen von unldslichem Stickstoff enthalt, die nicht in der Liste von Anhang | [1] aufgefiihrt
sind.
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4.2 Losliche Stickstoff-Formen

4.21 Allgemeines

Die l6slichen Stickstoff-Formen nach 4.2.2 bis 4.2.7 werden aus verschiedenen aliquoten Anteilen bestimmt,
die aus derselben Losung der Untersuchungsprobe enthommen worden sind:

4.2.2 Loslicher Gesamtstickstoff

4221 Bei Abwesenheit von Nitraten unmittelbar durch Kjeldahlaufschluss. Das Ammoniak wird dann
(mit demselben Verfahren wie in EN 15475 angegeben) bestimmt.

42.2.2 Bei Anwesenheit von Nitraten durch Kjeldahlaufschluss eines aliquoten Anteils der Losung im An-
schluss an die Reduktion nach Ulsch. Das Ammoniak wird dann (mit demselben Verfahren wie in EN 15475
angegeben) bestimmt.

4.2.3 Loslicher Gesamtstickstoff mit Ausnahme von Nitratstickstoff

Durch Kjeldahlaufschluss nach Ausschluss des Nitratstickstoffs mit Eisensulfat in saurem Milieu. Das Am-
moniak wird dann (mit demselben Verfahren wie in EN 15475 angegeben) bestimmt.

4.2.4 Nitratstickstoff durch Differenzbildung

4241 Bei Abwesenheit von Calciumcyanamid durch Differenzbildung zwischen der Stickstoffbestim-
mung wie zusammengefasst in 4.2.2.2 und dem Stickstoff bestimmt wie zusammengefasst in 4.2.3 oder
zwischen dem léslichen Gesamtstickstoff (4.2.2) und der Summe aus Ammoniumstickstoff und organischem
Harnstoffstickstoff (4.2.5 und 4.2.6).

42.4.2 Bei Anwesenheit von Calciumcyanamid durch Differenzbildung zwischen dem Stickstoff bestimmt
wie zusammengefasst in 4.2.2.2 und dem Stickstoff bestimmt wie zusammengefasst in 4.2.3 oder zwischen
dem Stickstoff bestimmt wie zusammengefasst in 4.2.2.2 und der Summe des Stickstoffs bestimmt wie
zusammengefasst in 4.2.5,4.2.6 und 4.2.7.

4.2.5 Ammoniumstickstoff

4.2.51 Bei alleiniger Anwesenheit von Ammoniumstickstoff und Ammonium- plus Nitratstickstoff nach
EN 15475.
4.2.5.2 Bei Anwesenheit von Harnstoffstickstoff und/oder Cyanamidstickstoff wird das Ammoniak nach

schwacher Alkalisierung durch Kaltdestillation ausgetrieben, in einer Schwefelsdure-Standardlésung aufge-
fangen und anschlieRend nach EN 15475 bestimmt.

4.2.6 Harnstoffstickstoff

4.2.6.1 Umwandeln des Stickstoffs mit Hilfe von Urease in Ammoniak, das mit einer Salzsaure-Standard-
I6sung titriert wird.

oder

4.2.6.2 Gravimetrisch mit Xanthydrol; das mit gefallte Biuret kann ohne einen groben Fehler einzubringen
dem Harnstoffstickstoff gleichgestellt werden, da dessen absoluter Gehalt in Mehrnahrstoffdiingern im All-
gemeinen gering ist,

oder

4.2.6.3 Durch Differenzbildung nach Tabelle 1.
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Tabelle 1 — Bestimmung von Harnstoffstickstoff durch Differenzbildung

Fall .Nitrat Am!nonium- Cy.anamid- Differenz
stickstoff stickstoff stickstoff
1 Abwesend Anwesend Anwesend (4.2.21)-(4.252+4.2.7)
2 Anwesend Anwesend Anwesend (4.2.3)-(4.252+4.2.7)
3 Abwesend Anwesend Abwesend (4.2.21)-(4.25.2)
3 Anwesend Anwesend Abwesend (4.2.3)-(4.2.5.2)

4.2.7 Cyanamidstickstoff

Durch Féllung als Silberverbindung, wobei der Stickstoff im Niederschlag nach dem Kjeldahlverfahren be-
stimmt wird.

5 Reagenzien

5.1 Allgemeines

Es sind nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit und destilliertes oder entmineralisiertes Wasser
der Qualitat 3 nach EN ISO 3696:1995 zu verwenden.

5.2 Kaliumsulfat, zur Analyse.

5.3 Eisenpulver, mit Wasserstoff reduziert.

Die vorgeschriebene Eisenmenge muss mindestens 50 mg Nitratstickstoff reduzieren kénnen.
5.4 Kaliumthiocyanat, zur Analyse.

5.5 Kaliumnitrat, zur Analyse.

5.6 Ammoniumsulfat, zur Analyse.

5.7 Harnstoff, zur Analyse.

5.8 Verdiinnte Schwefelséaure

Ein Volumenteil Schwefelséure (p,, = 1,84 g/ml) wird in ein Volumenteil Wasser gegeben.

5.9 Schwefelsdaure-Standardlésung, ¢ = 0,1 mol/l.

5.10 Natriumhydroxidlésung, etwa 30%ige (Massenkonzentration) wassrige Losung, ammoniakfrei.
5.11 Natrium- oder Kaliumhydroxid-Standardlésung, ¢ = 0,2 mol/l, carbonatfrei.

5.12 Zinnchloridlosung

120 g SnCl,-2 H,O werden in 400 ml konzentrierter Salzsaure (p,q = 1,18 g/ml) gelést und mit Wasser auf 11
aufgefillt. Diese Losung muss vollstandig klar sein und ist unmittelbar vor Gebrauch herzustellen.

Es ist unbedingt notwendig, das Reduktionsvermégen des Zinnchlorids zu Uberprifen: Es werden 0,59
SnCl,2 Hy,O in 2 ml konzentrierter Salzséaure (pyg = 1,18 g/ml) gelést und mit Wasser auf 50 ml aufgefiillt.
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